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MEMORIA DESCRIPTIVA 

para solicitar PATENTE DE INVENCION por VEINTE años

a nombre de CROMPTON & KNOWLES CORPORATION

entidad norteamericana IntCI.":—

establecida en 345 Park Avenue, Nueva York, Nueva York, 
Estados Unidos de América.

por: "METODO PARA PREPARAR COMPUESTOS QUE SON UTILES EN LA 
TINCION DE POLIAMIDAS"
(Clase Internacional C09b)
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La presente invención se refiere a nuevos compues­
tos que son útiles en la tinción de poliamidas tales como 
nylon, seda y lana, y que son especialmente útiles para la 
tinción de los componentes de nylon de tinción más intensa, 

5 en los productos textiles de nylon con tinción diferencial.
Otros aspectos de la invención se refieren a un método para 
preparar los compuestos antes mencionados, y a un método pa 
ra teRir poliamidas con dichos compuestos. Aún otros aspec­
tos de la invención se dirigen a las nuevas poliamidas te­

lo Ridas resultantes del uso de los nuevos compuestos en cali­
dad de tintes.

Los nuevos compuestos tienen la estructura:

donde M es H, Na, K, Li o NH^;
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en donde es H, alcohilo inferior o alcoxi inferior;
Rg es H, alcohilo inferior o alcoxi inferior; 

es H, alcohilo inferior, alcoxi inferior o Cl;
R^ es H, alcohilo inferior o alcoxi inferior;
R,. es metilo o etilo, y el -0R^ está situado en 

orto o oara respecto al enlace azoico.
Estos compuestos se preparan diazotando y copulan 

do un ácido naftllamino disulfdnico tal como, por ejemplo, 
ácido 1-naftilamino-3,6-disulfónico, ácido 1-naf tilamino- 
-3,7-disulfdnico, ácido l-naftilamino-3,8-disulfdnico, áci­
do l-naftilamlno-4,7-disulfónico, ácido l-naftilamino-4,8- 
-disulfdnico, ácido 2-naftilamino-3,6-disulfdnico, ácido 
2-naftilamino-3,7-disulfdnico, ácido 2-naftilamino-4,8-di- 
sulfdnico, ácido 2-naftilamino-5,7-disulfdnico y ácido 2-naí 
tilamino-6,8-disulfdnico, con una amina aromática que sea 
capaz de copularse en la posicidn para (en relacidn al grupo 
amino), tal como, por ejemplo, anilina, o- o m-toluidina, 

xilidina adecuada, <3- o m-anisidina, o- o m-fenetidina, 
cresidina, 2,5-dimetoxianilina, 2,5-dietoxianilina o 1-naf-
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tilamina; rediazotando el compuesto monoazoico intermedio; 
copulando con fenol o un fenol adecuadamente sustituido, y 
alcohilando el resultante compuesto disazoico intermedio con 
un agente tal como sulfato de dimetilo, sulfato de dietilo,

5 cloruro de metilo, "bromuro de metilo, yoduro de metilo, do,
ruro de etilo, bromuro de etilo o yoduro de etilo bago con­
diciones alcalinas.  ̂ .

Entre los fenoles sustituidos adecuados se inclu­
yen, por ejemplo, el cresol, xilenol, metoxi-fenol, metoxi- 

10 -cresol, o-clorofenol, ¿-isopropil-fenol, o^-n-butil fenol,
o-sec-butil fenol, etc.

Los compuestos son capaces de comunicar tonos só­
lidos de amarillos a escarlatas a las fibras de poliamida 
distintas del nylon susceptible de ser teSido con tintes ca 

15 tiónicos, dependiendo el color de los componentes de copula
ción concretamente elegidos. En general, el uso de anilina 
o una xilidina, toluidina o anisidina adecuada para el com­
ponente (anillo B) conduce a la producción de tintes que tie 
nen tonos amarillos, el uso de cresidina o 1-naftilamina 

20 conduce a la producción de tintes que tienen tonos naranjas,
y el uso de 2,5-dimetoxianilina o 2,5-dietoxianilina condu­
ce a la producción de tintes que tienen tonos de naranja ro 
jizo a rojo escarlata, cuando se aplican como tintes sobre 
fibras de poliamida. Las tinciones resultantes tienen exce- 

25 lente solidez a la luz y muy buena solidez al tratamiento en
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húmedo, tal como lavado y transpiración.
Los nuevos compuestos son formados usualmente en 

forma de sales sódicas de los ácidos sulfónicos, que pueden 
ser usadas como tales o convertidas en los ácidos sulfóni- 

5 eos libres, por tratamiento con un ácido inorgánico y filtra
ción, y estos pueden ser convertidos en diversas sales, ta­
les como de Na, K, Li ó NH^, por neutralización con, por ejem 
pío, un hidróxido, carbonato o bicarbonato adecuado, o amonia 
co.

10 Cuando se aplican a hilos o productos textiles com
puestos por dos o más tipos diferentes de poliamidas que tie 
nen diferentes características de tinción, por ejemplo hi­
los o productos textiles de nylon compuesto, compuestos de 
nylon normal, nylon de tinción intensa, nylon de tinción ul 

15 tra-intensa, nylon de tinción ligera (o resistente) y nylon
susceptible de ser teñido con tintes catiónicos, estos tin­
tes pueden ser usados para producir llamativos contrastes 
de color entre los diferentes tipos de fibra de un compues­
to dado, controlando el pH al que se aplica el tinte. Tam- 

20 bión se pueden obtener tinciones diferenciales con estos tin
tes, cuando se aplican como tintes sobre hilos o productos 
textiles compuestos que contienen fibras de nylon 66 normal 
o nylon 66 de tinción ligera, y las más receptivas fibras 
de nylon 6. Además, los tintes de la invención pueden ser 

25 aplicados simultáneamente con tintes de otros tipos, tales

26.5.73 - 5 -



KHK; ssaaj

como tintes de dispersión, básicos modificados, o ácidos de 
tinción neutra, para dar aún otras variantes de contraste.

Los tintes de la invención tiñen a los nylons de 
tinción más intensa en tonalidades fuertes, uniformes, sóli 

$ das, a partir de baños de tinción de débilmente ácidos a dó
bilmente alcalinos. El nylon de tinción ligera o susceptible 
ser teñido con tintes catiónicos quedará sin teñir, y el ng 
Ion normal quedará sin.teñir o solo ligeramente manchado, a 
valores de pH alcalino, mostrando una coloreación aumentada 

10 a medida que disminuye el pH.
En general, el grado de agotamiento de estos tin­

tes sobre los diversos tipos de nylon disminuirá con el aumen 
to de pH.

Cuando los tintes de Estructura I son aplicados a 
15 hilos o productos textiles compuestos por poliamidas que tie

nen diferentes características de tinción, los tintes pueden 
ser usados para producir llamativos contrastes de tonalidad 
sólida a la luz entre los diferentes tipos de fibra de un 
compuesto dado, controlando el pH al que se aplica el tinte, 

20 y manteniendo el baño de tinción a un pH sustancialmente cons
tante (preferiblemente en el intervalo de 5 a 8) durante t() 
do el ciclo de tinción, usando tampones adecuados. Además, 
los tintes de Estructura I pueden ser aplicados simultánea­
mente con tintes de otros tipos, tales como tintes de disper 

25 sión, básicos modificados (catiónicos) o ácidos de tinción
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neutra, dando aún otras variantes de contraste. Cuando el 
producto textil comprende un nylon susceptible de ser teñi­
do con tintes catiónicos, y se ha de aplicar un tinte catió 
nico a partir del mismo baño, para colorear el componente 

5 susceptible de ser teñido cón tintes catiúnicos, es desea­
ble mantener el pH del baño a un pH de aproximadamente 5 a 
6, para evitar la degradación de ciertos tintes catiónicos 
deseables.

Cuendo los compuestos de Estructura I son usados 
10 para teñir nylon de tinción intensa o nylon de tinción ul­

tra-intensa, producirán tonalidades oscuras a los pH de ba­
ños de tinción suavemente ácidos, neutros y suavemente alca 
linos; cuanto menor el pH, más acupada es la intensidad. Ti 
ñen al nylon normal en tonalidades ligeras, a partir de ba- 

15 ños suavemente alcalinos, y en tonalidades más intensas en
aumento a medida que se disminuye el pH del baño. Simplemen 
te matizan al nylon resistente (tinción ligera) a partir de 
baños suavemente alcalinos, y la intensidad del tono aumen­
ta a medida que se disminuye el pH del baño de tinción, dan 

20 do tonalidades ligero a partir de baños suavemente ácidos.
No tiñen al nylon susceptible de ser teñido con tintes ca­
tiónicos, ni a partir de baños suavemente ácidos ni suave­
mente alcalinos.

Los compuestos de Estructura I son compatibles 
25 con amplia variedad de otros tintes de poliamidas, cuando
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se aplican a partir de un baño común, y en general no son 
bloqueados fácilmente por otros tintes.

los siguientes ejemplos servirán para ilustrar la 
preparación de un tinte de Estructura I, y su uso en el pro 

5 cedimiento de la invención. En estos ejemplos, las partes y
los tantos por ciento son en peso, y las temperaturas en gra 
dos centígrados, a no ser que se indique otra cosa.

EJEMPLO 1
Se disolvió ácido de Cassella (ácido 2-naftilami- 

10 no-4,8-disulfónico) (30,3 partes) en 200 partes de agua, a
35se, usando carbonato sódico para elevar el pH hasta 8. Lúe 
go se añadieron 30 partes de ácido clorhídrico concentrado, 
y la suspensión fue enfriada hasta lOSC con hielo. Se aña­
dió rápidamente pna solución de 7,3 partes de nitrito sódi- 

15 co en 15 partes de agua, a 10-15se, y se dejó agitar la sus
pensión diazoica durante 30 minutos a 10-15SC. Se eliminó un 
ligero exceso de ácido nitroso por adición de ácido sulfámi 
co, se enfrió la suspensión diazoica hasta oac por adición 
de hielo, y se elevó el pH hasta 6 por adición lenta de bi- 

20 carbonato sódico. Luego se añadió ácido anilinometano-sulfó^
nico, la sal sódica, (20,9 partes (preparado por reacción 
de anilina con aducto de formaldehido-bisulfito sódico), di 
suelta en 100 partes de agua, y se mantuvo el pH a 6-6,5 por 
nueva adición de bicarbonato sódico, según se requiría. Des 

25 puós de agitar durante 2 horas la copulación fue completa.
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La solución amarilla fue calentada a 808C, tratada con 15 
partes de hidróxido cálcico, y mantenida a 80-95se durante 
1 hora. Después de la eliminación de las sales cálcicas in­
solubles, por filtración, la solución amarilla fue acidifi­
cada con 40 partes en volumen de ácido clorhídrico concen­
trado, y luego fue tratada con 25% (basado en el volumen) 
de cloruro sódico. Tras agitar varias horas, se filtró el 
precipitado. La pasta, redisuelta en 200 partes de agua, 
fue tratada con 2-5 partes (basado en el volumen) de ácido 
clorhídrico, y fue diazotada a 20SC con-20 partes de solu­
ción de nitrito sódico 4N. Después de 30 minutos se elimi­
nó el exceso de nitrito, se congeló la sal de diazonio has­
ta 09C, y se añadieron 8 partes de fenol al 85%. Se añadió 
por cribado carbonato sódico (20 partes) durante 10 minutos, 
haciendo que tuviese lugar la copulación. Despuós de 1 hora, 
la solución fue calentada hasta 85SC, y el pH fuá elevado 
hasta 11,5 con solución de hidróxido sódico al 50%, y man­
tenido allí durante la adición de 100 partes de sulfato de 
dietilo. El producto, un tinte amarillo rojizo brillante, 
se separó por cristalización durante la etilación. Fue fil­
trado y secado, dando un sólido amarillo-marrón, soluble en 
agua, que tiene la estructura:
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Tiñe a las fibras de poliamida tales como lana, 
seda y nylon 66, en tonalidades amarillas sólidas a la Inz, 

10 a partir de baños ácidos, y al nylon de tinción intensa a
partir de baños entre ácidos y dóbilmente alcalinos. Es par 
ticularmente útil para teñir fibras de nylon de tinción in­
tensa, en tonalidades amarillas entre medias y fuertes, a 
valores del pH de aproximadamente 6-9 dejando esencialmente 

15 sin teñir al nylon normal.
En el Ejemplo 1, trabajando por lo demás segdn se 

ha descrito, se prepararon otras variantes genóricas usando 
los componentes relacionados en la Tabla I.
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TABLA'I
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Ejem
pío
nüme
ro

Componente lni 
cial

Pimer componente 
de copulación

Componente Agente Tono 
de copula- de al- en 
ción final cohila nylon 

ción

2

3

4

5

6

7

8 

9

Acido 2-naftila- Acido anilinome fenol 
mino-6,8-dieul- tano-sulfónic o 
fónico

Sulfato Ama 
de die- il - 
tilo lio

Acido 2-naftila Acido anilinome o-cresol
mino-6,8-disul- tano-sulfónico
fónico
Acido 2-naftila- Acido anilinome m-cresol
mino-6,8-disul- tano-sulfónico
fónico

Sulfa- Ama 
to de ri- 
dietilo lio
Sulfato Ama 
de die- ri- 
tilo lio

Acido 2-naftila- Acido anilinome ^-cresol
mino-6,8-disul- tano-sulfónico
fónico

Sulfato Ama 
de die- ri- 
tilo lio

Acido 2-naftila- Acido anilinome 2,6-dime- Sulfato Amari 
mino-6,8-disul- tano-sulfónico til-fenol de die- lio 
fónico tilo roji­

zo
Acido 2-naftila- Acido anilinome 3,5-dimetil Sulfa- Amari 
mino-6,8-disul- tano-sulfónico fenol to de lio ro 
fónico dietilo jizo
Acido 2-naftila- Acido anilinome Fenol 
mino-5,7-disul- tano-sulfónico 
fónico

Sulfato Ama 
de die- ri- 
tilo lio

Acido 2-naftila- Acido anilinome- o-cresol Sulfato Ama 
mino-5,7-disul- tano-sulfónico de die- rl- 
fónico tilo lio

Continúa ...
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TABLA I (continuación)
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Ejem
pío Componente ini- 
niime cial 
ro

Primer componente 
de copulación

Componente Agente 
de copula-!de al­
ción final cohila 

ción

Tono
en
nylon

10 Acido 2-naftila- Acido anilinome m-cresol Sulfato Ama­
mino-5,7-disul- tano-su3,f ónico de die­ ri­
fónico tilo llo

11 Acido 2-naftila- Acido anilinome 3,5-dimetil Sulfa- Amari­
mino-4,7-disul- tano-sulfónico fenol to de llo ro
fónico dietilo jizo

12 Acido 2-naftilami Acido anilinome o-clorofe-- Sulfato Amari
no-5,7-disulfó- tano-sulfónico nol de die­ lio ru
nico tilo jizo

13 Acido 2-naftila- Acido anilinome Fenol Sulfato Ama
mino-4,8-disul- tano-sulfónico de di­ ril
fónico metilo lio

14* Acido 2-naftila- Acido m-toluidi- Fenol Sulfato Ama­
mino-4,8-disul- nometano-sulfó- de die­ ri­
fónico nico tilo llo

15 Acido 2-naftila- Acido o,-anisidi- Fenol Sulfato Amari
mino-5,7-disul- nometano-sulfó- de die­ lio ro
fónico nico tilo jizo

EJEMPLO 16
Se diazotó ácido de .CasseUla (30,3 partes) como se ha 

descrito en el Ejemplo 1, y la suspensión diazoica fue trata­
da con una solución de 13,7 partes de cresidina en 100 partes 
de agua y 15 partes de ácido dktrhídrico. El pE de la mezcla
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fue elevado hasta 2,5 con solución diluida de hidróxido sódi­
co. El compuesto monoazo intermedio se separó por cristali­
zación, y fue filtrado. La pasta fue disuelta de nuevo en 
600 partes de agua e hidrÓxido sódico hasta pH 12. Se añadjó 
solución de nitrito sódico (25 partes de 4N). A 20-259C, se 
añadieron 30 partes de ácido clorhídrico. La suspensión de 
sal de diazonio cristalina fue congelada hasta Ose y trata­
da con 11 partes de fenol al 85%,'seguido lentamente por 30 
partes de carbonato sódico, para elevar el pH hasta 9,2. Deŝ  
puós de 1 hora, el compuesto disazoico intermedio fue alcohi 
lado, como en el Ejemplo 1, usando 150 partes de sulfato de 
dietllo, manteniéndose el pH a 11,5 o más, con hidróxido só 
dico. El producto cristalino fue filtrado, y luego fue puri 
ficado adicionalmente por recristalización con solución acuo 
sa, conjuntamente con un tratamiento con carbón vegetal ac­
tivado y filtración.

El producto seco es un sólido de color marrón, so) 
luble en agua, que tiñe a las fibras de poliamida en tonali 
dades naranja claras y sólidas al lavado. Es particularmen­
te útil para teñir nylon de tinción intensa, en tonalidades 
naranja de medias a fuertes, a partir de baños esencialmen­
te de neutros a alcalinos, mientras que deja a los nylons 
normales de tinción ligera susceptible de ser teñido con tin 
tes catiónicos, sin teñir o solo ligeramente matizado.

Tiene la estructura:
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En el Ejemplo 16, mientras que por lo demás se tra
baja como se ha descrito, se prepararon otras variantes ge­
néricas usando componentes relacionados en la Tabla II.
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TABLA II
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Ejem
nüme Componente inicial 
ro

Primer componen­
te de copulación

Componen- Agente Tono 
te de copu de alc() en 
lacion fi- hila- nylon 
nal cidn

17 Acido 2-naftilami- 2,5-dimetoxiar 
no-4,8-disulfdni- lina 
co

18 Acido 2-naftilami- 2,5-dimetoxiai 
no-4,8-disulfdni- lina 
co

19 Acido 2-naftilami- 2,5-dimetoxiaz 
no-4,8-disulfdni- lina 
co

20 Acido 2-naftilami- Cresidina 
no-6,8-disulfdni- 
co

21 Acido 2-naftilami- Cresidina 
no-6,8-disulfdni- 
co

22 Acido 2-naftilami- 2,5-dimetoxian 
no-6,8-disulfdni- lina 
co

23 Acido 1-naftilami- 1-naftilamina Fenol
no-4,8-disulfdni- 
co

Fenol Sulfato 
de die­
tilo

Escar
lata"

Fenol Sulfato 
de dime 
tilo

Escar 
lst a

3,5-dime Sulfato Escar
tilfenol de die­

tilo
lata

Fenol Sulfato 
de die­
tilo

Naran
ja

o^-cresol Sulfato 
de die­
tilo

Naran
ja

Fenol Sulfato 
de die­
tilo

Escar
lata

Fenol Sulfato 
de die­
tilo

Naran
ja

EJEMPLO 24
Se preparó un baSo de tinción disolviendo 0,01 par- 

25 tes del tinte del Ejemplo 8 en 80 partes de agua destilada, y
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añadiendo 2 partes de solución de fosfato monosódico al 5%. 
Una tela (2 partes) consistente en tiras tejidas iguales de 
25,4 mm de anchura, de cuatro tipos diferentes de nylon 
(844, susceptible de ser teñido con tintes catiónicos; 845,

5 de tinción ligera; 846, de tinción normal; y 847, de tinción
intensa), fue introducida en el baño. El pH del baño de tin 
ción fue 5,3. La temperatura del baño de tinción fue eleva­
da hasta 1002C mientras se movía simultáneamente la tela en 
el baño. Se continuó la tinción durante una hora. Luego se 

10 retiró la tela del baño (que estaba a pH 5,8), se aclaró con
agua y se secó. El nylon (847) de tinción intensa estaba tê  
Hido con un tono amarillo fuerte, mientras que el nylon 
(846) de tinción normal se tiñó con un tono de amarillo mu­
cho más claro, el nylon (845) de tinción en claro solo es- 

15 taba ligeramente matizado de amarillo, y el nylon (344) Bus
ceptible de ser teñido con tintes catiónicos estaba sin co­
lorear.

La presente solicitud, que corresponde a la presen 
tada en Estados Unidos de Amórica, el 21 de Julio de 1972,

20 bajo el NS 273.767, se acoge a los beneficios del Artículo
51 del vigente Estatuto sobre Propiedad Industrial.
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REIVINDICACIONES

Los puntos de Invención propia y nueva que se pre 
sentan para que sean objeto de esta solicitud de Patente de 
Invención en Espada, por VEINTE aSos, son los que se recogen 
en las reivindicaciones siguientes:

10 13.- Método para preparar un compuesto que tiene
la estructura:

5

15

20

25

donde M es H, Na, K, Li o NH^;
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donde R^ es H, aleohilo inferior o alcoxi inferior; Rg es H, 
alcohilo inferior o alcoxi inferior; R^ es H, alcohilo infe_ 
rior, alcoxi inferior o Cl; R^ es H, alcohilo inferior o al 
coxi inferior; R- es metilo o etilo; y el -OR- está situado 

5 en orto o pára respecto al enlace azoico; y que comprende
copular un ácido naftilamino-disulfónico apropiadamente sus 
tituido con una amina aromática de estructura adecuada, ca­
paz de copularse en posición para en relación al grupo ami­
no, rediazotar el compuesto monoazo intermedio, y copular con 

10 fenol o un fenol adecuadamente sustituido, alcohilar el com
puesto disazoico intermedio resultante, recuperar los com­
puestos alcohilados, como sal o ácido libre, y opcionalmen­
te convertir el ácido libre en la forma de sal deseada.

23.- Procedimiento para teñir un hilo o producto 
15 textil de poliamida de tinción diferencial, en tonos que con

trastan, que comprende poner en contacto el hilo o producto 
textil con un baño de tinción acuoso mantenido a un pH sus­
tancialmente constante en el margen de 5 a 8, y que contija 
ne un compuesto preparado según la reivindicación 18.

20 38.- Procedimiento para teñir fibras de poliamida,
que comprende poner en contacto las fibras con un baño de 
tinción acuoso que contiene un compuesto preparado según la 
reivindicación 18.

4&.- METODO PARA PREPARAR COMPUESTOS QUE SON UTI- 
25 LES EN LA TINCION DE POLIAMIDAS.
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5

Tal y como se ha descrito en la Memoria que ante­
cede, y con los fines que se han especificado.

Esta Memoria consta de diecinueve hojas escritas 
a máquina por una sola cara.

Madrid, 2 1373
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